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(§) Verfahren zur Herstellung von mikrokristallinen Paraffinen 
® Die Erfindung betrifft die katalytische Hydroisomerisie- 

rung von hochschmelzenden Fischer-Tropsch-Paraffinen 

(FT-Paraffinen) in hochschmelzende mikrokristalline Pa- 

raffine. Dieswird durch katalytische Hydroiso me risierung 

erreicht, wobei die so hergestellten Mikroparaffine im 

Schmelzpunkt nur geringfugig gegenuber den eingesetz- 

ten FT-Paraffinen herabgesetzt sind. 
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Beschreibung 

[0001] Die festen Kohlenwasserstoffe des Erdols werden entsprechend ihrer Siedelage in makrokristalline und mikro- 
kristalline Paraffine unterteilt. Dabei stellen Letztere die hochsiedenden Bestandteile des Erdols dar. Sie werden aus Va- 
kuumdestillationsruckstanden sowie Tankbodenriickstanden des Erdols durch technologist sehr aufwend lg e Vertah- 



rensstufen und damit verbundenem hohen Kostenaufwand gewonnen. 
[0002] Die mikrokristaUinen Paraffine, die auch unter dem Handelsnamen Mikrowachse bekannt s.nd. unterscheiden 
sich stofflich von den makrokristallinen Paraffinen. ublicherweise als Hartparaffine bezeichnet. durch .hren ^ hoheren An- 
teil an iso-Paraffinen, der veranderte physikalische und damit anwendungstechmsche Eigenschatten gegenuber dem ma- 

'SS^^SS^cr mikrokristallinen Paraffine liegt zwischen 70°C und 100»C Die Pcnetrationszahl als 
Ausdruck fur die Harte weist Werte zwischen 2 • 10' 1 mm und 30 • KT 1 mm auf. Der Olgehalt schwankt m, Gegensatz 
zu den makrokristallinen Paraffinen in relativ weiten Grenzen und ist lediglich erne onent.erende Kennzahl. 
[0004] Da besonders an hochschmelzenden und sehr harten mikrokristalhnen Paraffinen eine starke Nachtrage besteht, 
aber fore Verfugbarkeit aus Rohstoffgriinden begrenzt ist, wird nach einer Moglichkeit gesucht, dtese Pre ^Wg* 
tisch unter Einsatz von ausreichend verfugbaren, hochschmelzenden Paraffinen nut bevorzugt n-paraffimscher Struktur 

[OO0^ tel Aus der Literatur ist bekannt, dass es moglich ist, durch katalytische Hydroisomerisierung z. B. 

- n-paraffinhaltige Schmierdlfraktionen in Schmierolkomponenten mil bevorzugt iso-paraffinischer Struktur und 
damit wesentlich verbesserten Gebrauchswerteigenschaften (sehr hoher Viskositatsindex) 

- Paraffine in tiefstockende Schmierolkomponenten , 

- Gasole in verzweigte Kohlenwasserstoffgemische, d. h. iso-paraffinische Produkte (z. B. Benzmfakuonen) 

umzuwandeln unter Einsatz unterschiedlicher Katalysatortypen und Hydrierparametem. 

[0006] Zur Losung dieser Aufgabe wurde deshalb die kalalyusche Hydroisomerisierung genutzl, wobei das Ziel dann 
bestand, hochschmelzcnde Hschcr-Tropsch-Paraffinc (FT-Paraffinc) in hochschmclzcndc nukroknstalhnc Paraffine um- 

[OoS^Die katalytische Hvdroisomerisierung wird mil einem Katalysator durchgefiihrt, der als Bestandteil ein hydrie- 
rendes Metall der VJJL Nebengruppe. am bevorzugtesten Platin, enthalt. Der Katalysator enthalt beisp.elsweise 0,2 bis 
2 0 Ma-% Platin, bevorzugt 0,5 bis 1,0 Ma-%. Das Tragermaterial des Katalysators best^it aus emern mittelponger. Zeo- 
lite vom Strukturtyp BBA, geformt mit 5,0 bis 30,0 Ma-% A1 2 0 3 als Binder, wobei 15,0 bis 20 0 Ma-% bevorzugt .and. 
[0008] Der Prozess der katalytischen Hydroisomerisierung wird in einem Temperaturbereich von 200 C bis 300 C, 
vorzugsweise von 240"C bis 290X und einem Druck von 50 bar (5 MPa) durchgefiihrt. Die Belastung bevvegt sich zwi- 
schen 0,1 bis 2,0 v/v • h, bevorzugt bei 0,5 v/v • h. Das Wasserstoff-Feed-Verhaltnis liegt zwischen 100 : 1 Nm /m und 
1 000 • 1 NmVm 3 , vorzugsweise bei 500 : 1 Nm 3 /m 3 . . . 

[00091 Der Prozess wird in einem Durchflussreaktor iiber einen fest angeordneten Katalysator als kontinuierhcher Pro- 
zess durchgefiihrt, wobei die Durchstromung des Reaktors sowohl von oben nach unten als auch von unten nach oben er- 

[0010] k Dk katalytische Hvdroisomerisierung ist auch in einem Ruhrautoklaven als Batch-Prozess durchfuhrbar, wobei 
die gleichen Prozessparameter wie bei der Prozessfiihrung im Durchflussreaktor angewendet werden. Der gleiche Kata- 
lysator ist in dem Ruhrautoklaven in einem durchlassigen Netz angeordnet • L w^' ,«or.in„» 
[0011] Fur die Hydroisomerisierungsversuche wurden FT-Paraffine im Schmelzpunktbereich 70 C bis 105 C emge- 

[0012] Uberraschenderweise wurde gefunden, dass durch die katalytische Hydroisomerisierung unter den vorstehend 
genannten Bedingungen FT-Paraffine mit einem bevorzugten n-Paraffinanteil und einer makro- bzw. feinknstalhnen 
Struktur in Paraffine mit einem hohen Anteil an iso-Paraffinen und damit mikrokristalhner Struktur umgewandelt wer- 
den wobei deren Schmelzpunkte gegenuber denen der eingesetzten FT-Paraffine nur genngfugig abgesenkt werden. Es 
wurden Hydroisomerisate erhalten, deren iso-paraffinischer Anteil urn das 3- bis 5,5fache hoher lag als beimjeweils e.n- 
eesetzten Einsatzprodukt. Die Ausbeuten der Hydroisomerisate lagen zwischen 90% und 96 <-»ew.-%. 
[0013] Die Hydroisomerisate, d. h. die auf diese Weise hergestellten mikrokristallinen Paraffine sind in ihren physika- 
lischen und stofflichen Eigenschaften den mikrokristalhnen Paraffinen (Mikrowachsen) auf Erdolbasis ahnhch bzw. ver- 

fo01 C 41 bar ba die durch katalytische Hydroisomerisierung hergestellten mikrokristallinen Paraffine hinsichtlich der gefun- 
denen Penetrationszahl 20 • 10" 1 mm bis 30 • 10" 1 mm den mittelharten Typen auf Erdolbasis zuzuordnen smd, wurden 
sie einer Losemittel-Entolung unterzogen, um festzustellen, ob daraus hartere Typen herzustellen sind. Als Losemittel 
wurde MEK/Toluol verwendet. Die gewahlten Entolungsparameier entsprachen denen, die fur die Entolung derartiger 

Produkte iiblich sind. _ . . , , 

[0015] Die durch die Entolung der Hydroisomerisate erhaltenen Produkte weisen Penetrattonszahlen zwischen 
3 • 1 0- 1 mm und 7 • 1 0- 1 mm auf, bei Olgehalten von 1 ,0 bis 1 ,5 Gew.-% und geringfugig veranderten Schmelzpunklen. 
Sie sind somit vergleichbar mit den hartesten Mikrowachsen auf Erdolbasis. Die Ausbeute betrug 80 bis 90 Gew.-% be- 
zo°en auf das Hydroisornerisat. . . , , 

[0016] An dem nachfolgend angefuhrten Beispiel ist die Umwandlung eines FT-Paraffins in ein Hydroisomensat, d. h. 
in ein mikrokristallines Paraffin (mit und ohne Entolung) anhand der gefundenen Kennwerte dargestellt. 
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Kennwerte 


PT-Paraffin 

I I I Ol Ql 1 11 1 


Hvdroiso- 
merisat 


Hvdroiso- 
merisat 
entolt 


Mikrokristalline 
Paraffine auf 

Erdolbasis 
als Vergleich 


iso-^ararnne 


/o 




54 7 


50,8 


60/70 


50/60 


Erstarrungspunkt 


°c 


96,5 


91,5 


93,5 


82/88 


92/96 


Nadelpenetration 
bei 25°C 


(10" 1 mm) 


1 


25 


3 


15/22 


3/6 


Olgehalt 


% 


1.0 


9.5 


1,0 


1.8 


1.0 



[0017] Das Hydroisomerisal weist einen etwa 5fach hdheren Anteil an iso-Paraffinen auf als das als Feed eingesetzte 
FT-Paramn und ist als ein mikrokristallines Paraffin einzustufen. Die Penelrationszahl und der Olgehalt, der fur die Be- 
urteilung nicht von so ausschlaggebender Bedeutung ist, weisen Werte auf. die einem mikrokristallinen Paraffin auf Erd- 
olbasis mit mittlerer Harte entsprechen. 

[0018] Durch die Entolung des Hydroisomerisats wurde ein harteres Mikrowachs erhalten, das mit den hartesten Typen 
auf Erdolbasis vergleichbar ist. 

Patenlanspriiche 

Mikrokristallines Paraffin, erhalten durch insbesondere katalytische Hydroisomerisierung. 
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